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@ Verfahren zur Herstellung von Phosgen unter gleichzeitiger Erzeugung von Dampf 

Ein neues Verfahren zur Herstellung von Phosgen durch 
Umsetzung von Chlor mit Kohlenmonoxid in Gegenwart von 
Aktivkohle als Katalysator unter gleichzeitiger Erzeugung 
von Dampf unter zweistufiger Reaktionsfuhrung, wobei man 
die Reaktion in einer ersten Stufe bei uber 250° C unter Um- 
setzung von 95 bis 98% des eingesetzten Chlors durchfuhrt, 
die hierbei anfallende Warme zur Erzeugung von Dampf ei- 
nes Drucks von 5 bis 50 bar nutzt und schlieSlich die Reaktion 
in einer zweiten Reaktionsstufe bei 50 bis 100° C zu Ende 
fuhrt. 
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Verfahren zur Herstellung von Phosgen durch Umsetzung 
von Chlor mit Kohlenmonoxid in, Aktivkohle als Kata- 
lysator enthaltenden Rohrreaktoren unter gleichzei- 
tiger Nutzung der anfallenden Reaktionswarme zur 
Erzeugung von Dampf, dadurch gekennzeich.net, daB 



man 



a) in einem ersten, gekornte Aktivkohle enthalten- 
den Rohrreaktor (4), dessen Rohre einen lichten 
Durchmesser von maximal 'lOO mm aufweisen, von 
95 bis 98 % des eingesetzten Chlors mit iiber- 
schussigem Kohlenmonoxid bei Reaktionstempe- 
raturen von uber 250 °C zu Phosgen umsetzt, 



b) 



die hierbei anfallende Reaktionswarme durch 
15 verdampfungskuhlung einer bei 150 bis 320 °C 

siedenden Flussigkeit oder mit einer nicht 
siedenden Flussigkeit abfuhrt, deren Tempera- 
tur am Reaktoraustritt mittels Zwangsum- 
laufpumpen und Temperatursteuerung bei 150 - 
20 320 °C gehalten wird, 

c) den, den Reaktor verlassenden , fliissigen oder 
dampf fSrmigen Warmetrager in einem, mit Wasser 
als Kiihlmedium beschicktem, Warmeaustauscher 
unter Erzeugung von Dampf kondensiert und/oder 
25 auf eine, bis zu 50 °C unter der Temperatur des 
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d) 



Warmetragers am Reaktor austritt liegende Tempe- 
ratur abkiihlt und in den Reaktor (4) zuruck- 
fiihrt, 

die den Reaktor (4) verlassenden Reaktionsgase 
auf eine Teraperatur zwischen 50 und 1.20 °C ab- 
kiihlt und 



e) in einem, gekornte Aktivkohle enthaltenden , 

zweiten Reaktion (6) leitet, dessen Temperatur 
auf 50 bis 100°C thermostatisiert wird und in 
10 dem die Umsetzung zu Ende gefilhrt wird, so daB 

das den zweiten Reaktor verlassende Phosgen 
einen Restchlorgehalt von unter 50 ppm auf- 
weist . 

2. Verfahren gemafl Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet , 
15 daB man die, bei der Ktihlung der den ersten Reaktor 

(4) verlassenden Reaktionsgase anfallende Warme- 
menge zur Vorwarmung des in den Warmeaustauscher 
(10) einzuleitenden Speisewassers nutzt. 
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Verfahren zur Herstellung von Phosgen unter gleichzei- 
tiger Erzeugung von Dampf 



Die Erfindung betrifft ein neues Verfahren zur Her- 
stellung von Phosgen durch Umsetzung von Chlor mit Koh- 
lenmonoxid in Gegenwart von Aktivkohle als Katalysator 
unter gleichzeitiger Erzeugung von Dampf. 

5 Phosgen wird in technischem Mafistab uberwiegend durch 
Umsetzung von Chlor mit CO an Aktivkohle bei leicht 
erhohter Temperatur hergestellt (40 - 100°C). Urn den 
Chlorgehalt des so erzeugten Phosgens , das bei praktisch 
alien VerwendungsmSglichkeiten dieses Zwischenproduktes 

10 start, so niedrig wie moglich zu halten, arbeitet man mit 
einem CO-ttberschuB von 3 - 10 % der stSchiometrisch 
notigen Menge. Ferner muB die erhebliche positive Bil- 
dungsenthalpie von 108 kJ/mol durch intensive Kiihlung 
abgefiihrt werden, da die Synthese bei Temperaturen uber 

15 ioo°C nicht vollstandig ablauft (vgl. z.B. Ullmanns 

Encyklopadie der technischen Chemie, 4. Auflage (1979), 
18, Seiten 277 - 278) . 
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Auf Grund der gemessenen Dissoziationsgleichgewichte 
enthUlt Phosgen bei 100°C bereits ca. 50 ppm Chlor. Fiir 
viele Anwendungsgebiete stellt ein solcher Chlorgehalt 
bereits die Obergrenze der Spezif ikation dar. Bei 200 °C 

5 sind bereits 0,4 %, bei 300 °C 5 % und bei 400°C 20 % des 
Phosgens in Kohlenoxid und Chlor dissoziiert-. Deshalb 
sind alle bekannten Verfahren dadurch gekennzeichnet , 
dafi sie in mit Aktivkohle gefullten Rohrenreaktoren 
ablaufen, in denen durch direkte Kiihlung mit Wasser , 

10 durch indirekte Kiihlung mit inerten Kaltetragern oder 
durch Verdampfungskuhlung eine schneile Abfiihrung der 
Reaktionswarme mSglich ist, so daB die Reaktionsgase 
beim Austritt aus dem Reaktor eine Temperatur von 100°C 
nicht wesentlich uberschreiten. Die sorgfaltige Kiihlung 

15 der Reaktionsrohre ist aus Griinden der Betriebssicher- 
heit auch deshalb von grofler Bedeutung, da der normale 
Baustahl der Reaktoren bei Temperaturen Uber 170°C 
unter Bildung von Eisenchlorid heftig reagiert. 

Bei den ublichen Verf ahrensbedingungen eignet sich als 
20 Katalysator praktisch jede gute Aktivkohle mit groBer 

Adsorptionskapazitat. Die Kuhlmitteltemperaturen liegen 
nach Durchgang durch den Reaktor deutlich unter 100°C 
(im allgemeinen bei 50 - 70 °C) , so dafi pro Tonne Phosgen 
eine Energiemenge von 1,09 x 10 9 Joule nicht befriedi- 
25 gend genutzt werden kann. 

Die EP-A1-00 03 530 erwahnt zwar beilaufig, dafi bei der 
Herstellung von Phosgen aus Chlor und Kohlenmonoxid 
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der Reaktor mit siedendem Wasser gektihlt werden konne, 
urn so Dampf herzustellen, jedoch werden diesbezUglich 
keine ntiheren Angaben gemacht. Die Erzeugung von Hoch- 
druckdampf 1st nach dem verfahren der Vorverof f entlichung 
offensichtlich nicht m8glich, da a'usdrucklich betont 
wird, daB das Reaktionsprodukt unmittelbar nach der Phos- 
genbildung, d.h. noch im Phosgenreaktor so stark abge- 
kuhlt werden muB, daB eine nennenswerte Spaltung des ge- 
bildeten Phosgens nicht stattfindet. Dies bedeutet jedoch 
nichts anderes, als daB die Temperatur des Kuhlmittels 
nicht wesentlich oberhalb 100'C liegen kann, so daB die 
Erzeugung von Hochdruckdampf ausgeschlossen ist. 

Es wurde nun gefunden, daB man die Nachteile des Standes 
der Technik ilberwinden und die groBtechnische Phosgen- 
synthese in einer Weise durchfUhren kann, daB die Bil- 
dungsenthalpie des Phosgens zur Er,zeugung von Dampf, 
insbesondere Hochdruckdampf des Druckbereichs 5-50, 
vorzugsweise 20 - 35 bar nutzbar wird. 

Gegenstand der Erfindung ist ein Verfahren zur Herstellung 
von Phosgen durch Umsetzung von Chlor mit Kohlenmonoxid 
in, Aktivkohle als Katalysator enthaltenden Rohrreaktoren 
unter gleichzeitiger Nutzung der anfallenden Reaktions- 
warme zur Erzeugung von Dampf, dadurch gekennzeichnet , 
daB man 

a) in einem ersten, gekSrnte Aktivkohle enthaltenden 
Rohrreaktor (4), dessen Rohre^.einen lichten 
Durchmesser von maximal 100 mm aufweisen, von 95 
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bis 98 % des eingesetzten Chlors mit iiberschiissigem 
Kohlenmonoxid bei Reaktionstemperaturen von iiber 
250 °C zu Phosgen umsetzt, 

die hierbei anfallende Reaktionswarme durch Ver- 
dampfungskuhlung einer bei 150 bis 320 °C siedenden 
Fliissigkeit oder mit einer nicht siedenden Fliissig- 
keit abfuhrt, deren Temperatur am Reaktoraustritt 
mittels Zwangsumlaufpumpen und Temper a tursteue- 
rung bei 150 - 320 °C gehalten wird, 

den, den Reaktor verlassenden , fliissigen oder 
dampffarmigen Warmetrager in einem, mit Wasser 
als Ktihlmedium beschicktem, Warmeaustauscher 
unter Erzeugung von Dampf kondensiert und/oder 
auf eine, unter der Temperatur des Warmetragers 
am Reaktoraustritt liegende Temperatur abkiihlt 
und in denr Reaktor (4) zuriickf ilhrt, 

die den Reaktor (4) verlassenden Reaktionsgase auf 
eine Temperatur zwischen 50 und 120°C abkiihlt und 

in einem, gekornte Aktivkohle enthaltenden , zwei- 
ten Reaktion (6) leitet, dessen Temperatur auf 
50 bis 100°C thermostat is iert wird und in dem 
die Umsetzung zu Ende gefUhrt wird, so daB das 
den zweiten Reaktor verlassende Phosgen einen 
Restchlorgehalt von unter 50 ppm aufweist. 
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Zur Durchfiihrung des erf indungsgemaBen Verfahrens ist 
beispielsweise die aus der Zeichnung ersichtliche An- 
lage geeignet. 

In dieser Zeichnung bedeuten im einzelnen 
5 (1) Die Einspeisstelle fur Kohlenmonoxid ; 

(2) die Einspeisstelle fur Chlor; 

(3) eine Gasmischkammer ; 

(4) einen ersten Rohrreaktor in Form eines Rohrbiindel- 
warmeaustauscher s ; 

10 (5) einen Kuhler ; 

(6) einen zweiten Rohrreaktor in Form eines Rohrbundel- 
warmeaustauschers mit Kuhl- bzw. Heizmittelkreis- 
lauf ; 

(7) die phos gen -Entnahmes telle ; 
15 (8) einen Warmetragerkreislauf ; 

(9) einen Flussigkeitsabscheider ; 

(10) einen Warmeaustauscher (Dampf erzeuger ) ; 

(11) die Dampf -Entnahmes telle ; 
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(12) die wasser-Einspeisstelle ; 

(13) e ine Wasserpumpe ; 

(14) einen Warmeaustauscher ; 

(15) ein Kiihlmittelkreislauf und 

(16) eine Ktthlmittelpumpe . 

Bei der Durchfuhrung des erf indungsgemaBen Verfahrens 
wird vorzugsweise die in der Zeichnung schematisch dar- 
gestellte Apparatur verwendet, was jedoch nicht be- 
deuten soil, dafi nicht auch solche Apparaturen verwen- 
det werden kSnnen, die in unwe sent lichen Punkten von 
der nur beispielhaft gedachten Darstellung abweichen. 
So kSnnen beispielsweise anstelle des in der Zeichnung 
dargestellten Kombinationsreaktors getrennte, hinter- 
einandergeschaltete Reaktoren eingesetzt werden, wobei 
als 2. Reaktor anstelle eines Rohrreaktors auch eine 
Aktivkohleschiittung ausreichender Hone verwendet wer- 
den kann. Ferner ist es selbstverstandlich nicht er- 
findungswesentlich, die bei der Kuhlung der den ersten 
Reaktor verlassenden Case anfallende Warme zur Vor- 
heizung des, in den Warmeaustauscher (10) einzuspeisen- 
den Wassers zu benutzen, 

Der 1. Reaktor (4) besteht vorzugsweise aus einem Rohr- 
bundelwarmeaustauscher, dessen Rohre einen lichten Durch- 
messer von maximal 100 mm, vorzugsweise maximal 50 mm 
und besonders bevorzugt maximal 30 mm aufweisen. 
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Die Lange der Rohre 1st nicht kritisch und liegt im all- 
gemeinen zwischen 1 und 5 m. LSngere Rohre sind aller- 
dings bevorzugt, da die Hauptreaktionszone sich in dem 
Mafle verlagert, wie der Katalysator durch Staub und 
andere Verunreinigungen der Ausgangsprodukte desaktiviert 
wird. Sie gestatten eine langere Betriebsdauer ohne Kata- 
lysatorwechsel. Die Reaktionsrohre bestehen vorzugsweise 
aus einem, bei den Reaktionstemperaturen gegenuber Chlor 
resistenten Metall, vorzugsweise werden Rohre aus Nickel 
Oder auch hochlegiertem Chrom-Nickel- bzw. Chrom-Nickel- 
Molybdanstahl eingesetzt. 



Die Rohre des 1 . Reaktors sind mit Aktivkohle einer 
Kornung von ca. 3 bis 10, vorzugsweise 3,5 bis 7 mm ge- 
fullt. Als Aktivkohle kommen insbesondere solche Typen 

15 in Betracht, die eine DruckhSrte von mehr als 18 kp und 

ein Benzol-Aufnahmevermogen von uber 40 Gew.-% aufweisen. 
Gut geeignet sind beispielsweise die, diesen Be- 
dingungen entsprechenden , bruch- und abriebfesten Aktiv- 
kohlen hoher Temper aturstandf estigkeit gemaB 

20 DE-AS 2 322 706. 

Als 2. Reaktor (6) kann ein Phosgenreaktor herkomm- 
licher Bauart benutzt werden, der Uber einen Warme- 
austauscher vorzugsweise auf Temperaturen zwischen 50 
und 100°C, besonders bevorzugt zwischen 70 und 100°C 

25 thermostatisiert wird. Wegen der geringen, der Restum- 

setzung entsprechenden Warmetonung kann jedoch statt 
eines Rohrreaktors herkommlicher Bauart auch eine Aktiv- 
kohle-Schiittung ausreichender HShe als Nachreaktor ver- 
wendet werden. Die Art der im 2. Reaktor verwendeten Aktiv- 

30 kohle ist selbstver standi ich we it weniger kritisch als 
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im Palle des 1. Reaktors. Es kannen grundsatzlich alle 
beliebigen, bislang bei der Phosgensyn these verwendeten 
Aktivkohle-Typen eingesetzt werden. Selbstverstandlich 
ist es auch mfiglich, auch den 2. Reaktor mit Aktiv- 
kohle der oben beschriebenen Art zu beschicken. 

Die Kiihlung des 1. Reaktors (4) erfolgt vorzugsweise 
nach dem Prinzip der Verdampf ungskuhlung, wobei 
der Warmetragerkreislauf entweder drucklos und uber 
einen Nachkuhler (nicht gezeichnet) frei beliiftet sein 
kann oder iiber Druckhaltungen auf einen angemessenen 
Vordruck bis z.B. 10 bar eingestellt werden kann, wo- 
durch die Siedetemperatur des warmetragers und damit 
die Kiihltemperatur des Reaktors variiert werden kann. 
Geeignete WfirmetrSger sind beispielsweise Dekalin, 
Diphenylmethan, Chloraromaten wie z.B- o-Dichlorbenzol 
oder geeignete MineralSlf raktionen . Grundsatzlich ist es 
auch moglich, die Warmeubertragung unter solchen 
Druckbedingungen des warmetragers durchzuf iihren , 
daS eine Verdampf ung des Warmetragers nicht statt- 
findet, bzw. solche Fliissigkeiten als warnietrager 
zu verwenden, die auch bei Normaldruck bei der Austritts- 
temperatur des warmetragers aus dem 1 . Reaktor nicht 
sieden. In diesem, allerdings weniger bevorzugten Fall 
erfolgt die Einstellung der Temperatur des Warmetragers 
am Reaktorausgang durch Zwangsumlauf pumpen und Temperatur- 
steuerung. Die Austrittstemperatur des den 1 . Reaktor 
flussig und vorzugsweise dampffSrmig verlassenden warme- 
tragers liegt bei 150 bis 320 °C, vorzugsweise 200 bis 
300°C. 
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Bei dem Kuhler (5) handelt es sich um einen iib lichen 
Warmeaustauscher , beispielsweise einen Rippenrohr- 
warmeaustauscher fUr dessen Kiihlung vorzugsweise Wasser 
verwendet wird. Die dem Reaktor iiber den Kuhler (5) 
entzogene Warme kann, wie in der Zeichnung darge- 
stellt, im Warmeaustauscher (14) zur Vorerwarmung des 
Speisewassers des Warmeaustauschers (10) genutzt wer- 
den. Es ware jedoch auch denkbar, die im Warmeaus- 
tauscher (5) anfallende Warme zur Vorerhitzung des 
Kohlenmonoxids und/oder Chlors zu nutzen. 

Bei dem Warmeaustauscher (10) handelt es sich eben- 
falls um einen Warmeaustauscher der ublichen Bauart; 
beispielsweise kann auch hier ein Rohrbundelwarme- 
austauscher Verwendung finden. 

Die fur das erf indungsgemaBe Verfahren eingesetzten 
Ausgangsprodukte , Kohlenmonoxid und Chlor mussen 
trocken und in ausreichender Reinheit zur Verfugung 
stehen, um unerwUnschte Nebenreaktionen und eine vor- 
zeitige Entaktivierung des Katalysators zu vermeiden. 
Im allgemeinen weist das zum Einsatz gelangende 
technische Kohlenoxid einen CO-Gehalt von mindestens 
97 Vol.% und das zum Einsatz gelangende technische 
Chlor einen Cl 2 -Gehalt von mindestens 97 Vol.-% auf . 
Geringere Konzentrationen sind im Prinzip moglich, 
wurden jedoch zu einer hohen Inertgasbelastung fuhren. 
Typische Produktspezif ikationen , die das Verfahren 
jedoch in keiner Weise begrenzen sollen, lauten wie 
folgt: 
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Kohlenoxid 



Chlor 



Wasserstof f 



Sauerstof f 



Gehalt 



97,0 % min. 
1 , 5 % max . 
0,1 % max . 



97,0 % min* 
0,5 % max . 
0,3 % max . 



Schwef elverbindungen 
Stickstoff 



0,1 % max . 
1,0 % max . 



2,0 % max . 




Bei der Durchfiihrung des erf indungsgemaBen Verfahrens 
kommt das Kohlenmonoxid im allgemeinen in einem leichten 
molaren UberschuB, bezogen auf das Chlor, beispielsweise 
unter Einhaltung eines MolverhSltnisses von 1,03:1 bis 
1,1:1 zum Einsatz. Die Gase werden uber einen Gasmengen- 
zahler (nicht gezeichnet) in die Mischkammer (3) ge- 
leitet und von dort in den ersten Reaktor (4) geleitet. 
Der Druck des Gasgemischs liegt hierbei im allgemeinen 
bei 1 bis 5 bar; die Temperatur am Eingang des ersten 
Reaktors (4) liegt im allgemeinen bei 20 bis 120°C, 
vorzugsweise 80 bis 100°C. Der Durchsatz durch den Reaktor 
wird vorzugsweise so gewahlt, daB zur Herstellung von 
1000 kg Phosgen pro Stunde eine Warmeaustauscherflache 
im 1. Reaktor von ca. 50-150, vorzugsweise 80-120 m 2 
und eine Menge an Aktivkohle von 250-750, vorzugsweise 
400-600 1 zur Verftigung steht. Diese Bereiche sind 
jedoch nicht kritisch. Uber- Oder Unter schreitungen 
sind oft ohne wesentliche Beeintrachtigung der Reaktion 
moglich und konnen durch die Verdampfungsgeschwindigkeit . 
des Warmetragers ausgeglichen werden. 
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Die Reaktionsgase, in denen das eingesetzte Chlor zu 
mindestens 95 %, im allgemeinen zu 95-98 % in Form 
von Phosgen vorliegt, verlassen den 1 . Reaktor mit einer 
nur geringfttgig (ca. 5-30°C) \iber dem Siedepunkt des 
Kuhlmittels bzw. ttber der Austrittemperatur des nicht- 
siedenden Ktihlmittels liegenden Temperatur. Sie 
passieren den Kiihler (5) und werden dort auf eine Tem- 
peratur von 50 bis 120°C / vorzugsweise 70 bis 110°C ab- 
gekiihlt, bevor sie in den zweiten Reaktor (6) eintreten. 
Im zweiten Reaktor wird die Umsetzung bei einer Tempera- 
tur zwischen 50 und 100°C, vorzugsweise 70-100°C zu 
Ende gefuhrt. Hierbei stellt sich das Dissoziations- 
gleichgewicht dieses Temper aturbereichs ein, solange 
Tempera turen von 50 °C nicht unterschritten werden. Das 
den 2. Reaktor verlassende Gasgemisch enthalt, je nach 
Druck und Temperatur im 2. Reaktor , eine Restmenge an 
Chlor von weniger als 50 ppm und ist fiir weitere Um- 
setzungen direkt Oder nach Abtrennung von noch vorlie- 
gendem Kohlenoxid und der inerten Restgase verwendbar. 

Wahrend der Durchf iihrung des erf indungsgemSBen Ver- 
fahrens wird die im ersten Reaktor anfallende Reak- 
tionswarme, wie bereits oben ausgefuhrt, mittels eines 
unter den gegebenen Druckbedingungen bei 150-320°C, 
vorzugsweise 200 bis 300 °C siedenden Warmetragers 
oder mittels eines nicht-siedenden r durch Zwangsum- 
lauf und Temperatur steuerung am Reaktorausgang inner- 
halb dieses Temperaturbereichs gehaltenen Warmetragers 
abgefxihrt. Die DSmpfe des warmetragers werden iiber einen 
Flussigkeitsabscheider (9), flxissige Warmetrager direkt 
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in den Warmeaustauscher (10) geleitet, in welchem unter 
Kondensation und/oder Abkiihlung des Warmetragers auf 
eine im allgemeinen bis zu 50 °C unter der Austritts- 
temperatur des Warmetragers aus dem 1 . Reaktor liegende 

5 Temperatur Dampf des Druckbereichs 5 bis .50, vorzugs- 

weise 20 bis 35 bar erzeugt wird. Der den Warmeaus- 
tauscher (10) verlassende Warmetrager wird liber (8) 
im Kreislauf zum ersten Reaktor zuriickgef iihrt . Der 
entstandene Dampf wird uber (11) dem Dampf verbraucher 

10 zugef iihrt. Gleichzeitig wird dem Warmeaustauscher 

(10) uber die Rohrleitung (12) eine der Dampf menge 
entsprechende Wassermenge zugef iihrt, die, wie oben 
beschrieben, gegebenenf alls im Warmeaustauscher (14), 
gegebenenfalls unter Druck auf bis zu 160°C vorerwarmt 

1 5 wird . 

Das erfindungsgemaBe Verfahren gestattet erstmals die 
grofitechnische Herstellung von Phosgen aus Chlor und 
Kohlenmonoxid uriter optimaler Nutzung der bei dieser 
Umsetzung freigesetzten Warmeenergie . Ein weiterer 

20 Vorteil des erf indungsgemafien Verfahrens ist in dem 
Umstand zu sehen, dafi die zur Anwendung gelangende 
hohe Reaktionstemperatur im 1. Reaktor einen 
positiven Einflufi auf die Lebensdauer der einge- 
setzten Aktivkohlen hat. Diese liegt bei den Bedingungen 

25 der erf indungsgemafien Hochtemperatursyn these urn ein 

Mehrfaches Uber der Lebensdauer der bei dem konven- 
tionellen Verfahren eingesetzten Aktivkohle, da die 
durch Chlorierung von Kohlenwasserstof f spuren im Aus- 
gangsgasgemisch entstehenden Nebenprodukte unter den 

30 erf indungsgemafien Bedingungen nicht mehr vom Kataly- 

sator absorbiert werden. 
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Das nachfolgende Beispiel dient zur naheren Erlauterung 
des erfindungsgemaflen Verfahrens, ohne dieses jedoch zu 
begrenzen. Alia Prozentangaben beziehen sich auf Volumen- 
prozente . 
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Beispiel (vgl. Zeichnung) 

Der zum Einsatz gelangende 1. Reaktor (4) ist ein Rohr- 
bundelwarmeaustauscher auch Chromnickelstahl der Type 
1.4571 (DIN 17 007), mit 415 parallel angeordneten Rohren 
einer Lange von 1,5 m und einem Durchmesser von 32/25 nun. 

5 Die Rohre des Reaktors sind mit Aktivkohle gemaB Beispiel 1 

der DE-AS 2 322 706 gefullt und an beiden Enden mit ge- 
eigneten Edelstahlnetzen verschlossen . Der gefiillte 
Reaktor wird vor der Inbetriebnahme mit trockenem, 
150°C heiQen Stickstoff ausgeblasen bis keine Rest- 

10 feuchte mehr nachweisbar ist. In diesen Reaktor wird 

von unten ein Mischgas bestehend aus 100 Nm 3 /h Chlor 
(Zusammensetzung: 97,5 % Chlor; 0,2 % Wasserstoff; 
0,9 % Kohlendioxid, 1,1 % Stickstoff; 0,3 % Sauer- 
stoff) und 105 Nm 3 /h Kohlenmonoxid (Zusammensetzung: 

15 98,5 % CO; 1,1 % Wasserstoff; 0,2 % Kohlendioxid; 

0,2 % sonstige Verunreinigungen) eingespeist, welches 
auf ca. 80-1 00 °C vorgewarmt wurde . Die Phosgen- 
bildungsreaktion kommt sofort bei der Beruhrung 
des Mischgases mit der Aktivkohle in Gang. Die ent- 

20 stehende Reaktionswarme wird mittels siedendem, 

unter Normaldruck befindlichem Dibenzylbenzol (Siede- 
punkt: ca. 280 °C) durch Verdampf ungskuhlung abgefahrt. 

Die DSmpfe dieses Warmetragers werden nach passieren 
eines Fliissigkeitsabscheiders (9) im Warmeaustauscher 
25 (10) kondensiert. Die hierbei freiwerdende Warme dient 

zur Erzeugung von 0,18 t/h Dampf eines Drucks von 32 bar 



Le A 22 475 



W 332727 
- K - 

aus, unter Druck auf 150°C vorerwarmtem und entsalztem 
Kesselspeisewasser . 

Das den 1. Reaktor mit einer Temperatur von ca. 
280-300 °C verlassende Reaktionsgas , in dem ca. 97-98 % 
des ursprunglich eingesetzten Chlors in Form von 
Phosgen vorliegt, wird in einem Rippenrohrwarmeaus- 
tauscher (5) auf ca. 105°C abgektihlt und dem zweiten 
Reaktor (6), bestehend aus einem mit Aktivkohle ge- 
fiillten Rohrbiindelreaktor konventioneller Bauart, 
zugef iihrt . 

Der 2. Reaktor wird durch Thermos tat is ierung so be- 
trieben, daB eine Temperatur zwischen 70 und 100°C 
eingehalten wird, urn die Gleichgewichtseinstellung 
des Phosgens zu gewahrleisten . Das den 2. Reaktor 
uber (7) verlassende Phosgen enthalt Chlor in einer 
Konzentration von ^ 50 PP m und ist fur weitere Um- 
setzungen direkt oder nach Abtrennung des uberschussigen 
Kohlenoxids und der inerten Restgase verwendbar. 

Die genannte Vorerwarmung des Kesselspeisewassers 
erfolgt im Warmeaustauscher (14) unter Nutzung der 
im Kuhler (5) gewonnenen Warme. 
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